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(§) Dispergier- und Mahlhilfsmittel fiir anorganische Fullstoffe und Pigmente und ihre Verwendung 

(§) Dispergier- und Mahlhilfsmittel fur anorganische Fullstof- 
fe und/oder Pigmente, wobei es aus einem Alkaiisalz einer 
Polycarbonsaure mit 1 bis 6 Carbonsauregruppen und 1 bis 5 
OH-Gruppen, 3 bis 10 C-Atomen oder Gemischen davon 
besteht sowie seine Verwendung 2ur Lack-, Farben-, Kera mi- 
ken-, Gummi-, Kunststoff- und insbesondere der Papierher- 
stellung und -veredelung. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Dispergier- und Mahlhilfsmittel fQr anorganische Fullstoffe und Pigmente, welche in der 
Lack-, Farben-f Keramik-, Gummi-, Kunststoff- und insbesondere in der Papierherstellung und -veredelung 

^DteTeS Fullstoffe und Pigmente hat einen vielfaltigen EinfluB auf die Eigenschaften der damit 

hergestellten Produkte, wobei uberwiegend eine moglichst gleichmaBige. KorngroBe und Verteilung angestrebt 
wind Eine Reagglomerisation unter Ausbildung ungieichmaBig groBer Teilchen soil deshalb vermieden werden. 
Zu diesem Zweck ist es bekannt, beim MahlprozeB oder vor der Weiterverarbeitung Dispergiermittel zuzuset- 
zen, die eine Reagglomeration verhindem oder Agglomerate wieder in die Partikel zerteilen Bei der Papierher- 
stellung variieren die Eigenschaften, wie WeiBgrad, Opazitat, Glatte, Luftdurchlassigkeit und die Bedruckbarkeit 
sowie der VerschleiB von Papiermaschinensieben. Schneidmessern und Druckplatten stark mit der Teilchengro- 
Be der Pigmente und Fullstoffe. Trocken bzw. nicht dispergiert angelieferteFQllstoffe und Pigmente liegen je 
nach Art der Produkte in mehr oder weniger groBen Aggiomeraten vor. Die i eiichengrone aer Mreicnpigmeme 
beeinfluBt sowohl das Viskositatsverhalten - oder allgemein das Laufverhalten - emer Streichfarbe auf der 
Streichanlage, wie Blade- VerschleiB, Rakelstreifen etc., als auch die Strichqualitat hinsichthcn der opttscnen 
Eigenschaften und der Bedruckbarkeitseigenschaften (Weigl J. und J. Hlavatsch, 8. PTS-Symposium chemische 
Technoiogie der Papierherstellung, Munchen, 1988, Seite 19 — 28). ( 

Bei Streichpigmenten. die im trockenen Zustand angeliefert werden, liegen die Primarteilchen - je nacn 
TeilchengroBe und spezifischer Oberflache - als Agglomerate bzw. grobteilige Aggregate vor. Diese Agglome- 
rate wirken sich bekanntlich sowohl auf die Verarbeitung der Streichfarbe als auch auf die Strichqualitat 
nachteilig aus. Fur einen optimalen Einsatz der Fullstoff- und Streichpigmentteilchen bei der Papierherstellung 
und -veredelung ist die Voraussetzung, daB die einzelnen Pigmente als Primarteilchen, d. h. entflockt, vorliegen. 
Zur Dispergierung dieser Agglomerate und zur Erzielung hoher Feststoffgehalte ist die kombimerte Anwen- 
dung von geeigneten Dispergiergeraten und der Einsatz von chemischen Hilfsmitteln erforderlich. Eine optimale 
Dispergierung stelit sicher, daB Anziehungskrafte zwischen den Teilchen eliminiert werden oder diesen entge- 
gengewirkt wird und so eine Reagglomeration der Pigmentteilchen nach der Herstellung der Dispersion verhin- 
dert wird. Dies ist vor allem fQr die Slurry- Lieferung bzw. Slurry- Lage rung sehr wichtig. 

Bei den gebrauchlichsten anorganischen und organischen Dispergiermitteln, die in der Papienndustrie emge- 
setzt werden, handelt es sich fast aussehlieBlich urn Polyanionen, vorzugsweise Polyphosphat oder Polyacrylat, 
die folgendes bewirken sollen (Weigl J., von Raven A. und Hofmann H.P. Neue Dispergiersysteme - Auswir- 
kungen auf die Streichfarbe und die Wiederverarbeitung des Streichausschusses, Wochenblatt fur Papierfabn- 
kation 117, 1063-1070(1989) Nr. 23/24). 

— Dispergierung der Pigmentagglomerate zu Primarteilchen, 

— Verbesserung der optischen Eigenschaften bei gestrichenen Papieren, 

— Erzielung hoher Feststoffgehalte, 

— Erhaltung der optimalen Def lokulation bei erhohter Lager- und Verarbeitungstemperatur, 

— Vermeidung von starken Viskositatserhohungen durch Wasserverlust bei der Rezirkulation der Streich- 
farbe, 

— Erzielung recyclinggerechter Produkteigenschaften, 

— okologische Unbedenklichkeit. 

Der Entflockungsmechanismus mit negativ geladenen Dispergiermitteln durfte so vor sich gehen, daB das 
Dispergiermittel an der Oberflache adsorbiert wird und positiv geladene Pigmente - wie z. B. Alummiumoxide, 
SatinweiB, evtl. Titandioxid und iCreide — umladt bzw. bei anionischen Pigmenten eine betrachtliche Zunahme 
des negativen Zeta-Potentials bewirkt Es hat sich gezeigt, daB als wichtigste Eigenschaft fur die Dispergierung 
eine moglichst groBe Anzahl an negativen Ladungen pro Molekul wichtig ist und daB daneben eine gute 
Adsorption an den jeweiligen Teilchen gewahrleistet sein muB (Rohmann M. E., Die Wirkungsweise der Disper- 
giermittel in der Papierstreicherei, Wochenblatt fur Papierf abrikation 1 01 , 79 - 87 (1 973) Nr. 3. 

Die gebrauchlichen Dispergiermittel unterteilt man im allgemeinen in solche anorganischen und solche 
organischen Ursprungs. Sieht man von starken Basen wie Natronlauge und Ammoniak ab, die unter gewissen 
Bedingungen eine dispergierende Wirkung ausuben, werden uberwiegend Polyanionen eingesetzt. Fur diese 
Zwecke sind organische und anorganische Dispergiermittel bekannt. Als anorganische Dispergiermittel werden 
z. B. Phosphate und Polyphosphate, wie Natriumhexametaphosphat, eingesetzt. Sie zeigen erne gute Dispergier- 
wirkung, haben aber den Nachteil, daB sie nicht hydrolysestabil sind. Dies bedeutet, daB solche Dispersionen bei 
langerer Lagerung sich in unerwiinschter Weise verdicken. Von den organischen Produkten wird Natnumcitrat 
u. a. als Dispergiermittel fur Fullstoffe und Streichpigmente erwahnt, das jedoch keine besonders gute Disper- 
gierwirkung aufweist (Rohmann M. E., Die Wirkungsweise der Dispergiermittel in der Papierstreicherei, Wo- 
chenblatt fur Papierfabrikation 101, 79-87 (1973) Nr. 3; Hagemeyer R. W„ A Project of the Coating Pigments 
Committee TAPPI Monograph Series Nr. 38). 

Dagegen fand Lapin (Lapin, V. V. EUCEPA SYMP. Chemistry in Papermakmg (Warschau), Sept. 1978, Seite 
80-89) annahernd gleiche Stabilitatseigenschaften bei der Dispergierung von Kaolin mit Polyacrylat und 
Natriumcitrat, jedoch bei wesentlich hoheren Zugabemengen von Natriumcitrat. Wahrend Tnnatnumcitrat als 
Builder in der Wasch- und Reinigungsmittel zunehmend an Bedeutung gewinnt, konnten sich diese Produkte m 
der Papierindustrie bisher nicht durchsetzen. 

Im US-Patent 4.144.085 wird darauf hingewiesen, daB durch geringe Zugabemengen von Natnum-Gluconat 
zu dispergierten Kaolin-Slurries die Lagerstabilitat positiv beeinfluBt wird. Ein EinfluB auf die primare Disper- 
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gierung wurde dabei nicht gefunden, da die Ausgangsviskositat der Slurries unabhangig vom Zusatz der 
Gluconate ist. 

In der Papierindustrie werden als Dispergiermittel vorwiegend Polymere und Copolymere der Methacryl- 
und Acrylsaure mit niedrigem bis mittlerem Molekulargewicht eingesetzt. Insbesondere fur die Dispergierung 
von Taikum werden auBer Polyacrylaten auch Tenside als Netzmittel und Schutzkolloide, z. B. Carboxymethyl- 5 
celluiose (CMC), verwendet. 

Der Einsatz von anionischen Dispergiermitteln oder auch von anionischen Mahlhiifsmitteln auf Polyacrylat- 
Basis, wie sie z. B. bei der CaCCb-Mahlung verwendet werden, kann neben den oben genannten positiven 
Wirkungen auch mit Nachteilen verbunden sein: 

10 

— Verringerung der Bindemitteiadsorption am Pigment durch hohe gieichnamige Aufladung( AbstoBungs- 
potentiale), 

— verstarkte Bindemittelpenetration und -migration, 

— Erniedrigung des Sedimentvolumens, 

— Produktionsbeeintrachtigung durch ungewollte Wechselwirkungen mit kationischen Hilfsmitteln. 15 

Den negativen Auswirkungen von anionischen Dispergiermitteln auf die ersten drei genannten Punkte wird 
heute durch eine gewisse Ladungsreduzierung mit entsprechenden Bindersystemen (z. B. carboxylgruppenrei- 
che Binder) und durch den Zusatz von niedermolekularen kationischen Hilfsmitteln, sogenannten Immobilisie- 
rungsmitteln sowie durch entsprechende verfahrenstechnische MaBnahmen mehr oder weniger entgegenge- 20 
wirkt. 

Als immer problematischer erweist sich jedoch der letzte Punkt, die Produktionsbeeintrachtigung durch 
verschiedene anionische Dispergiermittel, vor allem auf Polyphosphat- und Polyacrylat-Basis, die z. B. iiber die 
StreichausschuBverarbeitung bzw. die Streichfarbenruckfuhrung in den PapierherstellungsprozeB gelangen. 
Besonders bei stark eingeengten Wasserkreislaufen und der neutralen Papierherstellung, bei der die Al +3 -I6nen 25 
als Fallungs- bzw. Ladungsneutralisationsmittel fehlen. treten diese anionischen Dispergiermittel in ungewollte 
Wechselwirkung mit kationischen Hilfsmitteln und wirken dadurch als sogenannte "Stdrstoffe". Diese Wechsel- 
wirkung zwischen den kationischen Hilfsmitteln und den anionischen Dispergiermitteln filhrt durch Komplex- 
Koazervation zu einer starken Wirksamkeitsbeeinflussung dieser Hilfsmittel sowie zu Ablagerung und somit zu 
erheblichen Produktionsstorungen. Esist bekannt, daB allein zur Neutralisation von anionischen Dispergiermit- 30 
teln auf Polyacrylat-Basis im Jahr bis zu 5 Mio. DM an kationischen Hilfsmitteln eingesetzt werden mussen 
(Weigl J., von Raven A. und Hofmann H. P., Neue Dispergiersysteme — Auswirkungen auf die Streichfarbe und 
die Wiederverarbeitung des Streichausschusses). 

Wie bereits erwahnt, hat die TeilchengroBe der Fullstoffe einen vielfaltigen EinfluB auf die Qualitatseigen- 
schaften des Papiers wie z. B. Opazitat, Glatte, Luftdurchlassigkeit und vor allem auf die Bedruckbarkeit. Wegen 35 
der erwahnten Storstoffprobleme wird in den meisten Fallen auf die Zugabe von Dispergiermitteln beim 
Filterstoffeinsatz bei der Papierherstellung verzichtet Die heute zum groBten Teil angewandte Dispergierung 
mit Natronlauge fuhrt nur zu einem unzureichenden Dispergiereffekt und zu anderen, durch die Extraktion im 
alkalischen pH-Bereich, zu h oner en "Storstoffen" und zu verstarkten Ablagerungen. 

Es stellte sich daher die Aufgabe, Dispergier- und Mahlhilfsmittel zu finden, die diese Nachteile nicht oder 40 
vermindert aufweisen. 

Die Losung dieser Aufgabe wird durch die Merkmale des Hauptanspruchs gegeben und durch die der 
Unteranspruche gefordert. 

Oberraschenderweise wurde nun gefunden, daB durch gezielte Einstellung der lonenkonzentration von Alka- 
lisalzen niedermolekularen Hydroxycarbonsauren mit 3 bis 12 C-Atomen, welche 1 bis 6 Carbonsauregruppen 45 
und 1 bis 10 Hydroxylgruppen aufweisen, ein wirksames Dispergiermittel erhalten wird, wobei die Saure 
mindestens 3 funktionelle Gruppen aufweisen muB. Solche Sauren sind vor allem Citronensaure, Weinsaure, 
Apfelsaure, Gluconsaure, Glucuronsaure, Glucarsaure etc. Bevorzugt ist die Anwendung von Trinatriumcitrat 
und Natriumgluconat mit NaOH, aber vor allem die kombinierte Anwendung von Trinatriumcitrat (TNC), 
Natriumgluconat, Citronensaure, Weinsaure oder Apfelsaure, wobei durch einen synergistischen Effekt iiber 50 
einen weiten pH-Bereich hohere Feststoffgehalte bzw. niedrigere Viskositatswerte sowie hohere Stabilitatsei- 
genschaften bei der Lagerung der dispergierten Fiillstoff- und Pigmehtdispersionen erzielbar sind als mit 
handelsublichen Produkten, ohne deren Nachteile wie "Stors toff wirkung" hinnehmen zu mussen. PH-Bereiche 
der Dispersion von 5,5—10,5, vorzugsweise 83—9,0 bzw. 6,0—6,8, sind brauchbar. Die Dispergiermittel werden 
dabei in einer Menge von 0,05 — 2 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 — 1 Gew.-%, bezogen auf die Feststoffe, verwendet 55 

Sowohl bei TNC, Na-Gluconat, Citronensaure, Weinsaure etc. als auch bei deren Kombinationen treten keine 
ungewollten Wechselwirkungen mit kationischen Hilfsmitteln auf, d. h. das neue Dispergtermittelsystem wirkt 
nicht als "StdrstofP bei der Papierherstellung. Somit lassen sich Fullstoffe optimal dispergieren, mit verbesserter 
Papier- und Druckqualitat, ohne Produktionsprobleme und Mehrverbrauch an kationischen Hilfsmitteln. Bevor- 
zugt wird eine Mischung aus Citrat und Gluconat im Verhaltnis 1 : 20 bis 20 : 1, vorzugsweise 1 : 2 bis 5 : 1. eo 

Wahrend die heute vorwiegend in der Papierindustrie verwendeten ionischen Dispergiermittel auf Polyacry- 
lat- und z. T. auf Polyphosphat-Basis die Stabilisierung hauptsachlich iiber das gegenseitige hohe AbstoBungspo- 
tential (hones Zeta-Poiential) erfolgt, ergibt aufgrund des unterschiedlichen Wirkungsmechanismus des neuent- 
wickelten Dispergiersystems eine weit geringere Ladungsdichte bzw. Zeta-Potential an der Pigmentgrenzflache. 

Bei dem neuen Dispergiersystem diirfte es sich urn eine Oberlagerung von elektrostatischen, sterischer und 65 
Schutzkolloid- Wechselwirkungen mit ausgezeichneten Komplexbildungseigenschaften gegenuber Kationen 
handeln. Daraus ergeben sich bei der Herstellung von Streichfarben gegenuber den handelsublichen polyioni- 
schen Dispergiermittel einige Vorteile: 

3 



DOCID: <DE 4410662C1 J_> 



DE 44 10 662 CI 

Mit abnehmendem Zeta-Potential dcr Streichfarbe ist in der Regel eine Zunahme des relativen Sedimentvolu- 
mens (RSV) und somit ein hdheres Strichvolumen und bessere Faserabdeckung verb " n ^en. . 

Fine zu nohe eleichnamige Aufladung von Pigment, Binder, Cob.nder und sonstigen Additiven wirkt emer 
Adsorpfio < ^toffe ander Pigmentoberf.afhe entgegen. Dadurch liegen diese ^^^SSS£ 
S 1 Phase der Streichphase vor und konnen nach deren Kontakt nut der trockenen 
zusammen mit dem Wasser leicht in das Basispapier penetrieren, womit e.ne Verarmung an diesen Stoffen in der 

Str Dtwe!^ntrb g etannt. daB stark anionische, nicht adsorbierte, geloste Binder bz^Cobinder wie z.B. 
CaTboxyme hycel ulose (CMC) Oder Starke, bei der Trocknung besonders stark zu e.ner Bindem.ttelm.grat.on 
S der sTrShobe Hache neigen. Die Folgen, wie GlanzeinbuBen oder Bedruckbarke.tsbeemtracht.gungen m 
Form von z B Mottling, sind hinlanglich bekannt(Engstr6m G., Fineman I, Perrson A., Karlson I. und Akesson 1. 
!f TrXung von stf;kehaltigen 8 Streichfarben - Erfahrungen mit der Trocknung in Schwebetrocknern. 

Wochenblatt fur Papierfabrikation 108, 793-797 (1980), Nr. 16). r«„-«««««»-trt 

Durch die bessere Wirksamkeit sowie aufgrund des nieangen ^eta-rotemia.s uej> r.cucr. i^pc.g.cr^^m* 
und der dadurch besseren Adsorption der Binde- und Hilfsmittel auf der Pig mentobernache kann dre Zugabe- 
menge an wasserloslichen Hilfsmitteln zur Streichfarbe insgesamt eventuell vernngert und somit die Qualitat 
der erzeugten Produkte v. a. hinsichtlich der Be- und Verdruckbarkeitseigenschaften gesteigert werden 

Weiterhin wird. wie bereits erwahnt. durch das neue Dispergiersystem die Stre.ch arben-Ruckfuhrung, die 
AusschuBverarbeitung und der Altpapiereinsatz durch die Reduzierung der Storsto f-Fracht er leichtert d h. 
Tchon bei der Herstellung des Papiers wird dessen Wiederverarbeitung berucksichUgt ( 'Recychnggerechtes 

Pr atronensaure und ihre Salze sind in der belebten Natur auBerordentlich weit verbreitet Neben ihrem 
Vorkommen in zahlreichen, zum menschlichen Verzehr geeigneten Pflanzen und Fruchten .st C.tronensaure ein 
zentrales Zwischenprodukt beim Abbau von Nahrungsmitteln zu Kohlend.ox.d und Wasser. Bei emem ^ubiqu ta- 
ren Stoffwechselprodukt ist die biologische Abbaubarkeit naturgeniaB g u ^ Clt ~ nensau ^ e . und J"" at ^ umc ^ 
werden im OECD-Test innerhalb von 24Stunden zu 98<^ abgebaut Die Abwasserbehandlung wird nicht 
negativ beeinfluBt CitronensSure weist grundsatzlich eine geringe, iiberwiegend pH-bedingte akute aquatische 
Toxizitat auf. Citrate wirken nicht eutrophierend. Feste Citronensaure und Citronensaurelosungen unter emem 
Gehait von 50% sind in die Wassergefahrdungsklasse 0 eingestuft. Das neutrale TNC hat gegenOber Gewassern 
ein noch niedrigeres GefShrdungspotential. Allgemein kann man sagen, daB nicht zuletzt Umweltgesichtspunkte 
die Citrate als Ersatz fQrTPP ins Blickf eld geruckt haben. , . 

Entsprechend gut abbaubar sind auch andere in der Natur vorkommende Hydroxycarbonsauren wie Wem- 
saure oder Apfelsaure und ihre Salze. Natriumgluconat ist das Salz der D-Gluconsaure (2A4,5,6-Pentahydrox- 
yhexan-l-carbonsaure), die fementativ aus Glucose (Dextrose) gewonnen wird. D-Gluconsaure isi t nicht toxisch, 
gut biologisch abbaubar und verursacht keine Abwasserprobleme. Natriumgluconat bildet stabile Komplexe mit 
mehrwertigen Metallen, insbesondere in alkalischen Losungen, wo andere Komplexbildner in ihrer Wirkung 
stark nachlassen, wodurch der viskositatserhohenden bzw. flockenden Wirkung erfolgreich entgegengewirkt 

Das Gleiche gilt fur andere durch Oxidation von Zuckern gewonnene SSure, wie GlucuronsSure oder Glucar- 

40 S3UTC 

Die ublichen Dispergiermittel wie Polyacrylate sind die Salze von relativ schwachen Sauren und starken 
Basen, in den meisten Fallen Natronlauge. Damit diese Produkte ihre maximale Dispergierwirkung entfalten 
kennen. mussen alle sauren Gruppen in der anionischen Form vorliegen, d h. vdllig neutrahsiert sein. Wenn man 
nun z. B. Polyacrylsaure mit Natronlauge titriert, erreicht man den Aquivalenzpunkt je nach der Konzentration 
der Ldsung, erst zwischen pH 8 und 9;in diesem Gebiet ist auch das Maximum der D.spergierung. Es ist ferner 
bekannt, daB bei weiterer pH-Wert-Steigerung die Viskositat der Clayanschlammung (Tonerde) wieder zu- 
nimmt. Dies ist wahrscheinlich darauf zurUckzufuhren, daB, wie Bidwell, Jepson und Toms nachgewiesen haben, 
mit steigendem pH-Wert die Adsorption von Polyacrylat am Clay geringer wird da die wachsende Menge an 
OH--lonen mit dem Dispergiermittel in Wettstreit urn die zu besetzenden Stellen am Clay mtt. Durch i das 
wachsende Angebot an Hydroxylionen wird das gut dispergierende Polyamon durch das wesenthch schwachere 
Hydroxylion ersetzt Hinzu kommt, daB mit steigender NaOH-Zugabe naturhch auch die Salzkonzentration in 
der flussigen Phase betrachtlich erh6ht wird, wodurch ebenfalls ein Viskositatsanstieg auftntt (Rohmann M. E, 
Die Wirkungsweise der Dispergiermittel in der Papierstreicherei, Wochenblatt fflr Papierfabrikation 108, 
79 3_ 797 (1980) Nr. 16; Hagemeyer R. W, A Project of the Coating Pigments Committee TAPPI Monograph 

55 Se Neben dem kombinierten Stabilisierungsmechanismus des neuen Dispergiersystems "AbstoBungspotentiar, 
"sterischer Stabilisierung" und "Schutzkolloidwirkung" sowie Komplexierung von mehrwertigen Kationen, be- 
steht die Moglichkeit durch Zugabe von NaOH aus Citronensaure, WeinsSure, Apfelsaure etc. neutrahsierte 
bzw. teilneutralisierte Produkte iiber einem weiten pH-Wirkungsbereich, ohne zu hohe Salzkonzentration, mit 

so ausgezeichneter Dispergierwirkung herzustellen. . . 

Wahrend man mit TNC mit relativ geringen NaOH-Zugabemengen gute Dispergiereffekte erzielt, mussen mit 
zunehmenden Natriumgluconat-Anteilen erhdhte Mengen NaOH dosiert werden. Bei einer D.spergierung _imt 
reinem Na-Gluconat muB etwas mehr NaOH vorgelegt werden bzw. im Laufe der Dispergierung erganzt 

es ^/(fnach FOllstoff- bzw. Pigmentart sowie dem gewunschten pH-Wert des Pigmentes oder der Streichfarbe 
erfolgtdann die Citronensaure bzw. Weinsauredosierung. 

Es lassen sich selbstverstandlich fertige Dispergiermittelgemische. deren Zusammensetzung von dem jeweili- 
gen Einsatzgebiet abhangen, einsetzen. Das erfindungsgemaBe Dispergiersystem laBt sich selbstverstandlich 
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auch mit anderen Dispergiermittel anwenden, wie z. B. bei der Nachdispergierung eines mit Polyacrylat gemah- 
lenen Calciumcarbonats. 

Die in diesem Verfahren einsetzbaren anorganischen Fiillstoffe oder Pigmente sind z. B. Aluminiumsilikate 
(z. B. Kaolin), Magnesiumsilikate (z. B. Talkum), praz. Calciumcarbonate, natflrlich gemahlene Calciumcarbonate 
(z. B. Kreide, Kaikstein, Marmor, Calcit, Aragonit), Caiciumsulfat, Glimmer, Titandioxid, Aluminiumhydroxid, 5 
SatinweiB, Bentonit, sowie deren Mischungen. 

Mit den erfindungsgemaBen Mitteln lassen sich Dispersionen von Fiillstoffen, Pigmenten und deren Mischun- 
gen besonders vorteilhaft herstellen.die bei der Lack-, Farben- f Keramiken-,Gummi- f Kunststoff- und insbeson- 
dere der Papierherstellung und -veredelung angewendet werden. 

Die folgenden Beispiele erlautern die Erfindung, ohne sie darauf zu beschranken. 10 

Der Viskositatsmessung als MaB fur den Dispergierungsgrad liegt die Oberlegung zugrunde, daB mit steigen- 
der Dispergierung zwar die Oberflache des Pigmentes vergroBert wird, die Dicke der sie umgebenden Wasser- 
schicht jedoch verringert wird und die Tendenz zur Ausbildung einer Struktur abnimmt, wodurch allgemein die 
Beweglichkeit derTeilchen vergroBert wird. Die Dispergiermittelmenge richtet sich nach der Art des Pigments, 
spez. Oberflache, Polaritat, TeilchengroBe und -form, dem Feststoffgehalt, pH-Wert und danach, ob oder wieviel 15 
eines solchen Mittels eventuell vom Pigmenthersteller zugesetzt wurde. Die fur die Minimaiviskositat erforderli- 
che Menge an Entflockungsmittel erhalt man durch Auftragen der Viskositat gegen den Entflockungsmitteizu- 
satz. 

Die Dispersionen wurden auf 20°C tempenert und dann pH-Wert und Viskositat gemessen. 

Das Dispersionsmedium ist ublicherweise reines Wasser, jedoch konnen gewiinschtenfalls auch polare organi- 20 
sche Losungsmittel, wie Alkohol oder Netzmittel, zugesetzt werden. 

Die Viskositatsmessung erfolgte auf einem Brookfield-Viskosimeter Modell RVT. Bei den Standarddrehzah- 
len von 50 U/min und 100 U/min wird ein Geschwindigkeitsgefalle von ca. 61 s""" 1 und 122 s" 1 aufgebracht. 

Wenn der Dispergiermittelbedarf sowie ggf. die notwendige NaOH- oder Sauremenge bekannt war, wurde 
nach folgender Arbeitsweise vorgegangen: 25 

— Wasser vorlegen 

— Dispergiermittel zugeben 

— Ruhrer einschalten 

— Pigment eintragen (nicht zu schnell!), es durfen sich keine Taschen mit trockenem Material am Boden 30 
oder an der Wand bilden 

— Ruhrer je nach Pigment 5—30 min so laufen lassen, daB keine Luft eingezogen wird. 

Wenn die Dispergiermittel und NaOH- bzw. Saurezugaben variiert werden sollen, wurde wie folgt vorgegan- 
gen: 35 

— Wasser vorlegen 

— Ruhrer einschalten 

— Pigment eintragen, bis Viskositat im Bereich 300—1000 mPa • s liegt 

— vorgelostes Dispergiermittel (Verdunnung nicht zu hoch) tropfenweise zugeben, bis der Tropfen keine 40 
Viskositatsabnahme mehr bewirkt 

— erneut Pigment eintragen (wie oben) 

— erneut Dispergiermittel bzw. NaOH tropfenweise zugeben (wie oben) 

— Wasser-, Pigment- und Dispergiermittelmenge notieren. 



Besondere Arbeitsweise fur Talkum, RuB und andere hydrophobe Stoffe: 
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• Wasser vorlegen 

• Stromungsbecher wegkiappen 

Netzmittel zugeben (ca. 0,1 —0,5% atro) 50 
Dispergiermittel zugeben 

• Ruhrer langsam laufen lassen 

• Talkum langsam und gleichmaBig eintragen 
Stromungsbecher einklappen 

• Riihrgeschwindigkeit erhohen 55 
Entschaumer zugeben 

15 bis 30 min ruhren. 
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Folgende Abktirzungen werden verwendet: 

otro — ofentrocken 
atro — auf Trockensubstanz 
lutro «= iufttrocken 

Beispiel 1 65 

Dem in einem 1 000 ml Becherglas vorgelegiea benotigten Wasser wurde das Dispergiermittel zugegeben und 
anschlieBend etwa eine Minute gemischt. Danach wurden 400 g otro Kaolin in kleinen Portionen zugegeben und 
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anschlieBend 15 min bei 1400 U/min mit einer 80 mm Dissolverscheibe dispergiert Der pH-Wert wurde nach 
diesem Dispergieren eingestellt. Das Zugeben von 0.7 ml NaOH (50<*ig) zeigte bei den Versuchen Polyacryla^ 
TNC und 85% TNC und 15% Na-Gluconat keine offensichtliche Wirkung. Bei den Versuchen 4, 5 und 6 
erniedrigte sich die Viskositat sichtlich bei der Zugabe von NaOH. Bei Versuch 7 war ohne die Zugabe von 
NaOH keine Dispergierung moglich. Die Dispergierwirkung der Natronlauge ist bei Versuch 8 am deuthchsten. 
Zum Einstellen des pH-Wertes wurde bei Versuch 8 weitere 0,2 ml NaOH zugegeben. Alle Dispersionen wurden 
auf 20° C temperiert und dann pH- Wert und Viskositat gemessen. 

Beispiel 2 

Es wurde wie im Beispiel 1 beschrieben verfahren, jedoch statt 0,7 ml NaOH wurden nun 03 ml NaOH kurz 
vor Ende des letzten Pigmenteintrages zugegeben. 

Beispiei 3 

In einem 1000 ml Becherglas wurde die fur einen bestimmten Feststoffgehalt und 400 g otro Pigment erforder- 
Hche Menge Wasser und das jeweilige Dispergiermittel bzw. 0,20 ml NaOH bei dem Versuch mit NaOH 
vorgelegt Bei den anderen Versuchen wurde kein NaOH eingesetzt. Nach etwa 30 sec dauerndem Mischen 
wurde die berechnete lutro Pigmentmenge in kleinen Portionen bei einer Drehzahl von 500 U/mm des Labor- 
20 ruhrers, bestuckt mit einer 8 mm Dissolverscheibe, eingestreut Nach Beendigung des Emstreuens wurde der 
pH-Wert eingestellt und anschlieBend 15 min bei 1400 U/min dispergiert. AHe Proben wurden auf 20° C tempe- 
riert und dann der pH-Wert und die Viskositat, gemessen nach Brookfield, bei 50 und 1 00 U/mm gepruft 
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Beispiel 4 

Es wurde wie in Beispiel 3 beschrieben verfahren, jedoch wurde bei dieser Versuchsreihe 1,1 ml NaOH 
zugegeben. 

Beispiel 5 

Es wurde wie in Beispiel 3 beschrieben verfahren, jedoch nur 0,2 ml NaOH zugegeben. 

Beispiel 6 

Es wurde wie in Beispiel 5 beschrieben verfahren, mit Ausnahme von Talkum. Bei der Talkum-Dispergierung 
wurde wie beschrieben verfahren. 

Beispiel 7 

40 Mit der Polyelektrolyt-Titration wird der Verbrauch von kationischen Poly-DAD-MAC (Polydialiyldimethy- 
lammoniumchlorid) bestimmt, der fur die Ladungsneutralisation anionische Dispergiermittel benotigt wird. 

Die Versuchsdurchfuhrung erfolgte gemaB der Vorschrift "Bestimmung der Ladungsdichte von lonischen 
Polyelektrolyten mittels Polyelektrolyt-Titration", PTS-Methode, PTS-Verlag, Munchen, 1993. 

Beispiel 8 

Unter den konventionellen Methoden erlaubt die Mikroelektrophorese die schnellste Bestimmung des Zeta- 
Potentials. Die Untersuchungen wurden mit dem Mobility-Meter Mark 1 durchgefiihrt. Die Mobilitatsmessung 
erfolgte durch visuelle Beobachtung der Teilchenbewegung uber ein Mikroskop. Die Mobilitat kann digital 
abgelesen werden. Aus der gemessenen Mobilitat laBt sich dann das Zeta- Potential (ZP) berechnen. Die Konzen- 
tration der untersuchten Pigmentdispersion betrug 0,5%. 

Die Versuchsdurchfuhrung erfolgte gemaB der Vorschrift "Bestimmung des Zeta-Potenhals von lonischen 
Polyelektrolyten mittels Polyelektrolyt-Titration", PTS-Methode, PTS-Verlag, Munchen, 1993. 
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